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© Vorrichtung air Obarffthnmg Mtwr flOsslgen in sine faste Phase. 

@ Die Vorrichtung zur OberfOhrung einer fluasigen in eine 
teste, vorzugsweise elne halbfeste, gal- Oder gailertformige 
Phase, wobel In einer Prease eine Mehrzaht von flachen, 
behelz- bzw. kQhlbaren, zusammenschiebbaren und ausei- 
nanderschiebbaren Reaktionekammern angeordnet 1st be- 
aftzt elnen Im Rand der zusamrnengeschoberten Reaktions- 
kammern angeordneten SammeUcanal fGr die in die Reakti- 
onskammem einzufOhrende flOssige Phase, von dem zu 
|eder Reaktionskammer etna In die Reaktionskammer mOn* 
dende Verblndung abzwaigt 
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Vorrichtung zur (Jberfiihr unq einer fliissigen in ein? :*ste 



Bei nanchen Polymerisations- oder Copolymerisationsver- 
fahren entstehen Homo- oder Copolymer isate in Form von 
halbfesten Produkten oder in Form von Gelen oder formsta- 
bilen Gallerten. Derartige Gele oder formstabile Galler- 
ten werden z.B. bei der Polymerisation oder Copolyroerisa- 
tion von Acryl- oder Methacrylsaure oder deren Salzen, 
von Acrylamid und davon abgeleiteten Derivaten, wie z.B. 
2-Acrylamido-2-methylpropansulf onsaure , Vinylamiden , wie 
z.B. Vinylacetamid , Viny If ormamid , Viny Isulf onsaur e , 
Vinylphosphonsauren, gegebenenf alls in Anwesenheit wei- 
terer copolymerisierbarer Substanzen gebildet. Die Poly- 
merisation oder Copolymerisation kann dabei in Losung 
oder Dispersion, z.B. in Wasser, durchgefiihrt werden. 

Urn dabei moglichst hochmolekulare Produkte zu erhalten, 
wird die Polymerisation oder Copolymerisation haufig ohne 
Umwalzung oder Riihren unter Ausnutzung des Trommsdorff- 
Norrish-Ef f ektes durchgefiihrt. Oft ist auch der AusschluB 
von Sauerstoff erforderlich. Polymerisate in Form von 
Gelen oder formstabilen Gallerten sind haufig klebrig und 
haften an der Oberflache zahlreicher Werkstoffe. Die 
Durchfiihrung derartiger Polymerisationen in groBerem 
MaBstab bereitet daher apparative Schwierigkeiten . 

Aus der Deutschen Reichspatentschrif t 659 469 ist ein 
Verfahren und eine Vorrichtung zur Herstellung blasen- 
freier Formgebilde, wie Scheiben oder Platten, durch 
Polymerisation von Vinylverbindungen oder Acrylverbin- 
dungen bekannt. Dabei wird die Polymerisation in zweck- 
maBig stehend angeordneten und beiderseits heiz- und 
kiihlbaren Flachkammern bei erhohten Temperaturen in 
diinnen zu ortlichen Oberhitzungen keine Veranlassung 
gebenden Schichten durchgefiihrt und die gebildeten 
Scheiben oder Platten nach der Beendigung des Polymerisa- 
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tionsvorgangs aus der F rm entnoamen. Bei der zur Durch 
fiihrung dieses Verfahrens angegebenen Vorrichtung wird 
eine reihenf oraige Anordnung von stehenden Polyaerisa- 
tionskamaern in einer Art Spindelpresse zusaaaengefaflt. 
Die Polymer i sat ionskammern sind dabei durch Rahaen gebii- 
det, die zwischen je zwei, von einea Waraeaustauschaediua 
durchflossenen Warmeregulierkaaaern geschaltet sind, so 
dafl der Polyaerisations-raua einer Polymerisationskamaer 
von den Aufienwandungen der Waraeregulierkaaaern und den 
Innenflachen des eingesetzten Rahaens begrenzt ist. 
Jede Reaktionskammer wird dabei iiber eine nach auflen 
fiihrende, ait einea zweiweghahn versehene Zuleitung ait 
der zu polyaerisierenden Phase befiillt. Die Rahaen und 
Waraeregulierkaaaern konnen in der Spindelpresse 
gegeneinander bewegt werden. Dieses bekannte Verfahren 
und die bekannte Vorrichtung sind vor allea zur 
Hers tel lung von Scheiben oder Piatt en aus Acrylglas oder 
anderea organischen Glas geeignet. In der genannten 
Deutschen Reichspatentschrif t ist zwar angegeben, dafl 
sich das Verfahren auch zur Herstellung halbfester oder 
weicher Polyaerisate eignet. Hierfur hat es jedoch bis 
jetzt keine Anwendung in der Praxis gefunden. Dies diirfte 
vor allea darauf zuriickzufiihren sein, dafl die gleich- 
zeitige Beschickung aller Kaaaerinhalte ait der zu poly- 
aerisierenden Phase, die fur eine gleichaaflige 
Polynerisation aller Kaaaerinhalte erforderlich ist, 
praktisch nicht durchzuf uhren war und dafl die Entnahae 
halbfester oder weicher, gegebenenf alls klebriger Poly- 
aerisate aus den durch Rahaen und den Wanden der 
Heiz-bzw. Kiihlkaaaern gebildeten Polyaerisationskaaaern 
sehr uastandlich und arbeitsauf wendig ist. Auch die 
eapfohlene Auskleidung der Flachkaaaern ait Cellulosefo- 
lien oder f liissigkeitsdichten oder praparierten Papieren 
oder dergleichen anderte daran wenig oder nichts. 



Man hat daher Polyaerisationsverfahren, bei denen halb- 
feste Produkte, Gele oder forastabile Gallerten entste- 



-3- Ref. 3|pf 5 3 672 

Dr.Eu/lo 

1 hen, in Rohren (DE-A-19 59 452, DE-A-20 39 582), Beuteln 
oder anderen transportierbaren Behaltern (DE-A-20 959 
241) odcr in diinner Schicht auf einer sich bewegenden 
Obexflache, v?ie eineaa Band oder einer Scheibe ( vergl . 
5 US.-C-4,283,517 und die dort zitierte Literatur) durch- 
gefiihrt. Auch diese Verfahren weisen verschiedene Nach- 
teile auf. So sind sie z.B. fur die Herstellung grofler 
Polymerisatmengen nicht* geeignet und/oder weisen den 
Nachteil auf, dafi eine gezielte Temperaturf iihrung nicht 
10 oder nur ungeniigend erreichbar ist. 

Durch die vorliegende Erfindung werden diese und andere 
Nachteile vermieden. Insbesondere kann ein gleicher 
zeitlich und ortlich definierter Temperaturverlauf in 
15 alien Kammerinhalten eingehalten werden, wodurch in alien* 
Kammern halbfestes oder gelforraiges Polymerisat mit den- 
selben Eigenschaf tsparametern gebildet wird. 

Die Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Oberfiihrung 

# 

20 einer fliissigen in eine feste, vorzugsweise eine halb- 
feste, gel- oder gallertf ormige Phase, wobei in einer 
Presse eine Mehrzahl von flachen, beheiz- bzw. kuhlbaren, 
zusammenschiebbaren und auseinanderschiebbaren Reaktions- 
kammern angeordnet ist. Die erf indungsgemafle Vorrichtung 

25 ist gekennzeichnet durch. einen im Rand der zusammen- 

geschobenen Reaktionskammern angeordneten Sammelkanal fiir 
die in die Reaktionskammern einzufiihrende flussige Phase, 
von dem zu jeder Reaktionskammer eine in die Reaktions- 
kammer miindende Verbindung abzweigt. 

30 

Die zusammenschiebbaren und auseinanderschiebbaren 
Reaktionskammern konnen dabei in verschiedener Weise 
gebildet werden, z.B. durch Platten mit jeweils zwischen 
zwei Platten gelegten Rahmen oder durch Platten mit 
35 umlaufenden erhohten Randern. Die Ausf iihrung mit den 
Platten mit den erhohten umlaufenden Randern ist 
bevorzugt. Die Platten sind beheizbar bzw. kuhlbar. 
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Die zusammenschiebbaren und auseinanderschiebbaren Plat- 
ten mit den gegebenenf alls dazwischengelegten Rahmen sind 
in Form eines zusammenpreflbaren und wieder auseinander- 
schiebbaren Paketes in einer Presse angeordnet. 

Es ist zweckmaflig, moglichst viele Platten mit den 
gegebenenfalls dazwischengelegten Rahmen in dem Paket 
anzuordnen, damit moglirhst viele Reaktionskammern, in 
denen die Phasenumwandlung durchgefiihrt wird, in dem 
Paket gebildet werden. Die Zahl der Platten und damit 
auch der Reaktionskammern ist im Prinzip nur durch die 
GrdOe der zur Verfiigung stehenden Presse begrenzt. Nor- 
malerweise besitzt die erf indungsgemafle Vorrichtung ca. 5 
bis 120, vorzugsweise 30 bis 80, Reaktionskammern, 

Beim Zusammenpressen eines Pakets, das aus mehreren Plat- 
ten mit erhohten umlaufenden Randern besteht, wird 
zwischen je zwei Platten mit erhohten umlaufenden Randern 

eine Reaktionskammer gebildet. Die Dicke der Reaktions- 

# 

kammer ist dabei durch den gegenseitigen Abstand der 
Plattenf lachen gegeben und ist durch die Dicke der 
umlaufenden Piatt enrander wahlbar. Beim Zusammenpressen 
eines Pakets f das aus Platten mit dazwischengelegten 
Rahmen besteht, wird jeweils zwischen zwei Platten und 
den dazwischengelegten Rahmen eine Reaktionskammer 
gebildet- Die Dicke der Reaktionskammer ist dabei durch 
die Dicke des Rahmens bedingt. Erf indungsgemafl ist im 
oberen Rand der zusammengeschobenen Reaktionskammern ein 
durch das Plattenpaket verlaufender Sammelkanal vor- 
handen, von dem in jede Reaktionskammer eine Verbindung 
abzweigt. Zu diesem Zweck besitzt jede Platte und gege- 
benenfalls jeder Rahmen eine im oberen Teil im Rand quer, 
vorzugsweise senkrecht, zu der Plattenf lache bzw. der 
Rahmenf lache verlaufende Bohrung mit verhaltnismaflig 
grofiem Druchmesser, von der eine in die Reaktionskammer 
miindende Verbindung abzweigt. Diese Verbindung kann 
ebenfalls als Bohrung ausgefuhrt sein, wird jedoch 
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zweckmafligerweise als flacher in der Oberflache einer 
Platte liegender offener Kanal ausgebildet. Bei einem 
geschlossenen Paket bilden dann die senkrecht zu den 
Platten bzw . Rahmen veriaufenden Sohrungen einen is 
oberen Teil oder oberen Rand des Pakets veriaufenden 
Sammelkanal rait verhaltnismaflig grofien Durchinesser fiir 
die fliissige Phase, von dem in die einzelnen Reaktions- 
kammern Verbindungen abzweigen. 

Jede Reaktionskammer kann iiber den durch den oberen Rand 
des Plattenpakets veriaufenden Sammelkanal und den davon 
abzweigenden Verbindungen rait fliissiger Phase befiillt 
werden. Falls in den Platten oder den Rahmen keine Aus- 
lafloffnung fiir das Entweichen der gasforraigen Phase aus 
den Reaktionskammern vorhanden 1st, raiissen die Reaktions- 
karamern vor dem Bef iillungsvorgang evakuiert werden. Nor- 
malerweise ist daher in jeder Platte zusatzlich zu der 
EinlaBSf f nung noch eine Auslaflof f nung fiir die gasformige 
Phase vorhanden, so daB keine Notwendigkeit besteht, die 
Reaktionskammern vor der Befullung mit fliissiger Phase zu 
evakuieren. 

Vorzugsweise miinden auch die Auslaflof f nungen fiir die 
Entliif tung der Reaktionskammern in einen im oberen Teil 
oder oberen Rand des geschlossenen Pakets veriaufenden 
Entliif tungs-Sammelkanal . Jede Platte und ggf. jeder 
Rahmen besitzt in diesem Fall eine weitere senkrecht zur 
Flache der Platte bzw. der Rahmenflache verlaufende 
Bohrung im oberen Rand, von der aus eine als Bohrung oder 
vorteilhaf terweise als in der Flache der Platte liegender 
Kanal ausgebildete Verbindung in die Kammer miindet. Die 
Kammern eines geschlossenen Pakets werden dann iiber die 
im Rahmen des Pakets verlaufende Entliif tungs-Samxnel- 
leitung entliif tet . 

Nach der Befiillung der Reaktionskammern mit der fliissigen 
Phase wird die Umwandlung in die feste Phase durch- 
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gefuhrt. Danach wird das aus den Platten and ggf. Rahxnen 
bestehende Paket getrennt bzw. auseinandergenoaunen, wozu 
die einzelnen Platten und ggf. Rahmen des Pakets in der 
Regel auseinandergeschoben werden, wodurch die Reaktions- 
kammern geof fnet werden und die in den Reaktionskammern 
gebildete f este Phase aus den geof fneten Reaktionskammern 
entnommen werden kann. Bei waagerecht hintereinander 
angeordneten Platten mit erhohten umlauf ende Randern 
fallt die feste Phase haufig von selbst aus den geoffne- 
ten Reaktionskammern nach unten. 

Urn eine gute Abdichtung jeder Reaktionskammer nach auflen 
sicherzustellen, mufl in der Trennflache jeder Reaktions- 
kammer eine umlauf ende Dichtung eingelegt sein. Diese 
Dichtung kann lose eingelegt sein. Zweckmafligerweise ist 
jedoch diese Dichtung in den Plattenrand fest eingelas- 
sen, wodurch die Handhabung erleichtert wird. 

Die Bohrungen fur die Sammelkanale und die davon 

» 

abzweigenden Verbindungen in die einzelnen Reaktions- 
kammern muss en innerhalb des Plattenteils oder Rahmen- 
teils liegen, der von der umlauf enden Dichtung begrenzt 
wird . 

Die im geschlossenen Paket gebildeten flachen Reaktions- 
kammern konnen einen quadratischen, r echteckigen , 
vieleckigen, runden, elliptischen oder anderen 
Querschnitt besitzen. Normalerweise besitzen sie einen 
quadratischen oder r echteckigen Querschnitt. Insbesondere 
fur die Bildung von halbfesten, gel- oder gallert- 
formigen, gegebenenf alls klebrigen Phasen, wie sie z.B. 
bei der Durchfiihrung von entsprechenden Polymerisations - 
verfahren oder Copolymerisationsverf ahren entstehen, 
werden die Dicken der umlauf enden Rander der Platten bzw. 
die Dicken der Rahmen so gewahlt r daO Reaktionskammern 
mit einer Dicke von 2 bis 100mm # vorzugsweise 10 bis 
40mm, im geschlossenen Paket entstehen- Bei diesen 
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1 Abmessungen entspricht eine Reaktionskammer einer 

Scheibe, deren Dreite und Hohe durch die inner en, von 
erhohtem Rand begrenzten Plattenabmessungen bzw. durch 
die lichte Lange und Dreite des Rahmens und deren Dicke 

5 durch die Abstande der Plattenf lachen im geschlossenen 
Paket gegeben ist, wobei diese Abstande durch die Dickc 
der umlaufenden Rander bzw. die Dicke der Rahman gegeben 
sind. 

10 Die Platten und ggf . Rahmen werden aus einem Werkstoff - 
hergestellt, dessen Eigenschaf ten den Eigenschaften der 
zu bearbeitenden fliissigen und der erhaltenen festen 
Phase angepa0t sind. Geeignet sind z.B. Metalle wie 
GuBeisen, Aluminium, Messing, Kupfer, Stahl, wobei die 

15 Metalle gegebenenf alls einen Oberzug eines anderen 
Metalls, wie z.B. Blei, von Email, Gummi oder eines 
Kunststoffes besitzen konnen. Andere geeignete 
Materialien sind z.B. Kunststoffe wie z.B. Polytetra- 
fluorethylen, Polyethylen, Polypropylen, Polyvinyliden- 

20 difluorid etc. Auch Holz , gegebenenf alls mit einem ' 

Kunststoff beschichtet, kann geeignet sein. Fur klebrige 
feste bzw. halbfeste, gel- oder gallertf ormige Phasen, 
wie z.B. Polymerisate oder Copolymerisate auf der Basis 
von Salzen der Acrylsaure, Methacrylsaure, Acrylamid 

25 etc., haben sich als Werkstoff e Kunststoffe, insbesondere 
die genannten Kunststoffe, vorzugsweise Polypropylen, be- 
wahrt, die mit Talkum gefullt sind. So weist z.B. ein mit 
20 Gew.\ mit Talkum gefiilltes Polypropylen hervorragende 
antiadhasive Eigenschaften auf und besitzt eine etwa 

30 doppelt so grofle Warmeleitf ahigkeit wie ungeffllltes Poly- 
propylen, wobei die bekannten giinstigen Eigenschaften des 
Polypropylens wie Forms tabilitat, Flexibilitat und gerin- 
ges Gewicht erhalten geblieben sind. 

35 Die Platten sind so ausgebildet dafl sie beheizt und/oder 
gekiihlt werden konnen. Eine Beheizung kann z.B. durch 
eine in der Platte verlegte elektrische Widerstandshei- 
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1 zung erfolgen. Normalerweise erfolgt eine Beheizung oder 
Kiihlung mittels eines geeigneten Warmeaustauschmediums # 
das durch die entsprechend ausgebildeten Flatten geleitet 
wird. Fur die Aufnahme des Warmeaustauschmediums sind die 

5 Platten z.B. hohl ausgebildet oder von einetn Kanal oder 
nehreren Kanal en durchzogen. Ein einziger Kanal in einer 
Platte ist zweckmaBigerweise maanderf ormig verlegt, um 
eine moglichst gleichmaflige Beheizung oder Kiihlung zu 
erreichen. Flatten, die von einem Warmeaustauschmedium 

10 durchstromt werden, miissen eine Zu- und eine Ableitung 
fur das Warmeaustauschmedium besitzen. Diese Zu- und 
Ableitung kann so ausgefuhrt sein, dafl jede Platte von 
auBen, zweckmaBigerweise iiber eine externe Sammelleitung, 
mit dem Warmeaustauschmedium beaufschlagt werden kann. 

15 Vorteilhaf terweise sind dabei die Zu- und Ableitung so 
angeordnet, daB das Warmeaustauschmedium die einzelne 
Platte von unten nach oben, zweckmaBigerweise in mehreren 
Kanal en, durchstromt. Es ist auch moglich, die Platten 
mit zwei voneinander getrennten Bohrungen senkrecht zur 

20 Plattenf lache im Plattenrand zu versehen, so daB bei 

zusammengehaltenen bzw. zusammengepreBten Platten zwei 
durch das gesamte Plattenpaket laufende Sammelleitungen 
gebildet werden, von denen iiber Bohrungen das Warmeaus- 
tauschmedium den Platten zugefuhrt und aus den Platten 

25 abgefuhrt werden kann. 

Wenn das Warmeaustauschmedium den Platten fiber Sammel- 
leitungen zu- bzw. abgefuhrt wird, die durch das zusam- 
mengehaltene bzw. zusammengepreBte Plattenpaket laufen, 

30 dann muB vor der Entnahme der festen Phase aus den Kaa- 

mern das Warmeaustauschmedium aus den Platten und Sammel- 
leitungen entfernt werden, well es sonst zu einer uner- 
wfinschten Vereinigung von fester Phase und Warmeaus- 
tauschmedium kommt. Aus diesem Grund ist es in der Kegel 

35 zweckmaBiger, die Platten nicht fiber interne, im ge- 

schlossenen Plattenpaket verlaufende Sammelleitungen ait 
einem Warmeaustauschmedium zu beauf schlagen, sondern fiber 
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1 Zu- und Ableitungen, die an externe Sammelleitungen ange- 
schlossen werden. Diese Zu- und Ableitungen konnen mit 
Schlauchen oder Rohrleitungen mit Gelenken an die Sammel- 
leitungen oder Vorratsbehalter fiir das Warmeaustauschme- 

5 dium angeschlossen werden, damit ein problemloses Gffnen 
des Plattenpakets moglich ist. 

In manchen Fallen kann *der bei der Umwandlung der f liissi- 
gen in die feste Phase gewiinschte Temperaturverlauf auch 
10 ohne Warmezu- oder -abfiihrung einfach durch geeignete 

Wahl des Werkstoffs und der Abmessungen der Platten bzw. 
der Rahmen (insbesondere der die Kammerdicke beeinflus- 
senden MaBe) erreicht werden. 

15 Die Abfiihrung von Warme bei der Umwandlung der fliissigen 
in die feste Phase 1st auch dadurch moglich, dafl die 
Platten mit Hohlraumen versehen und mit Substanzen ge- 
fiillt werden, der en Schmelzpunkt in einem fiir den ge- 
wiinschten Temperaturverlauf geeigneten Bereich liegt und 

20 die durch ihre Schmelzwarme in der Lage sind, einen aus- 
reichend groBen Teil der Reaktionswarme aufzunehmen, ohne 
die eigene Temperatur wesentlich zu erhdhen. Als derarti- 
ge Substanzen eignen sich z.B. Calciumchlorid (Schmelz- 
punkt 28°C) f Glaubersalz (Schmelzpunkt 32°C), Dinatrium- 

25 phosphat (Schmelzpunkt 35°C) , verschiedene Paraffine etc. 

Eine in vielen Fallen fiir die Herstellung von halbfesten, 
gel- oder gallertf ormigen, insbesondere klebrigen Produk- 
ten, wie z.B. Co- oder Homopolymerisaten, besonders 

30 giinstige Ausgestaltung einer fiir das Durchstromen mit 

einem Warmeaustauschmedium ausgebildeten Platte besteht 
darin, daB die beiden den Kammern zugewandten Plattenfla- 
chen als wolbbare Membranen ausgebildet sind. Dadurch ist 
es moglich, in dem zusammengepreBten Paket durch eine 

35 geringfiigige Erhohung des Drucks des fliissigen Warmeaus- 
tauschmediums urn z.B. 0,1 bis 0,5 bar, vorzugsweise 0,1 
bis 0,3 bar, die Membranen in die Reaktionskammern hin- 
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einzuwolben und dadurch den Kammerinhalt zu verkleinern. 
Die Reaktionskammern werden dann iiber den im Plattenrand 
verlaufenden Sammelkanal mit der flussigen Phase befiillt. 
Nach der Beendigung des Befiillungsvorgangs wird die 
Druckerhohung des flussigen Warmeaustauschmediums wieder 
zuruckgenommen , und/oder der Druck auf der Hammer seite 
der Vorrichtung entsprechend erhoht, wodurch die Wolbung 
der Membranen verschwindet und sich der Inhalt der Reak- 
tionskammern vergroflert. Dadurch wird erreicht, daB die 
noch im Sammelkanal und in den Verbindungen zwischen 
Sammelkanal und Reaktionskammern vorhandene flussige 
Phase in die Reaktionskammern ablauft. Zur Bildung derar- 
tiger wolbbarer Membranen sind insbesondere die bereits 
genannten Kunststof fe geeignet. Die Membran kann z.B, 
eine Dicke von 1 bis 4mm, vorzugsweise 2 bis 3,5mm, 
besitzen. Der Rand der Membran ist mit dem Rand der 
Platte fest verbunden, z.B. verklebt oder verschweiflt , 
Oder ist mit der Platte aus einem Stuck gefertigt. 

Alle Platten und ggf . Rahmen eines Plattenpakets sind 
gleich ausgebildet mit Ausnahme der Kopf- und Fuflplatte 
(erste und letzte Platte), die nur auf den den ubrigen 
Platten zugewandten Seiten wie die ubrigen Platten 
ausgebildet sind. 

Fur die durch das Plattenpaket verlaufenden Sammelkanale, 
fur die Zufuhrung der flussigen Phase und der Entliiftung 
der Reaktionskammern, sind in der Kopf- und/oder 
FuBplatte entsprechende externe Ein- und Auslasse 
vorhanden. Entsprechendes gilt, falls den Platten ein 
Warmeaustauschmedium iiber im Inner n des Plattenpakets 
verlaufende Sammelleitungen zugefiihrt und aus den Platten 
abgefiihrt wird. 

Es ist auch moglich, MeBsonden, z.B. Tempera turfiihler, in 
einer Reaktionskammer oder auf oder in einer Platten- 
flache anzuordnen, um den Verlauf des gemessenen 
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1 Parameters zu verfolgen und gegebenenf alls durch eine 
Anderung d r Temperaturf iihrung zu beeinf lussen . 



Die Presse kann in bekannter Weise z.B. als mechanische 
5 Oder als hydraulische Presse ausgefiihrt sein. Normaler- 
weise sind das ortsfeste Fufiteil und das ebenfalls orts- 
f este Kopfteil der Presse iiber Zugstangen oder Holme mit- 
einander verbunden. Die'Platten und ggf . Rahmen besitzen 
zua Verschieben auf den Zugstangen oder Holmen z.B. 
10 Rader, Rollen, Aufhangungen oder Auflagen. 



An Hand der beiliegenden Figuren wird die Erfindung wei- 
ter erlautert. Es zeigen in beispielsweiser und schema- 
tischer Darstellung: 
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Figur 1a: Die Ansicht einer Platte, mit exhohten 

umlaufenden Randern. 
1b: Den Schnitt durch die in Figur 1a dar- 

gestellte Platte langs der Linie A - A. 
20 1c : Die Ansicht einer Platte ohne erhohte 

umlaufende Rander. 
1d: den Schnitt durch die in Figur 1c darge- 

stellte Platte langs der Linie A-A, 
1e: Die Ansicht eines Rahmens, 

25 1f : den Schnitt durch den in Figur 1e darge- 

stellten Rahmen langs der Linie A - A, 

Figur 2a: einen Langsschnitt durch ein zusammenge- 

prefltes Paket, das aus Platten der Figuren 
30 1c und 1d mit dazwischengelegten Rahmen 

der Figuren 1e und 1f besteht, 



35 



Figur 2: 



einen Langsschnitt durch ein zusammen- 
geprefltes Paket f der in den Figuren 1a und 
1b dargestellten Platten, 
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Figur 3 bis 5: Schnitte bzw. Teilschnitte durch anders 
ausgestaltete Platten, 

Figuren Sa und 6b s einen Schnitt bzw. Teilschnitt durch 
zwei Platten ait wolbbaren Membranen und 
senkrechten Kanal en, 



Figur 6c : den Schnitt durch die in Figur 6b dar- 

gestellte Platte langs der Linie B - B, 

10 

Figur 7: Schnitt durch eine Kopfplatte mit ein- 

gebautem Temperaturf iihler , 

Figur 8: das FlieBschema einer Anlage zur Durch- 

15 fiihrung von Polymerisationen unter Ver- 

wendung einer erf indungsgemafien Vorricht- 
tung. 



Die in der Figur 1a in der Aufsicht und in der Figur 1b 
20 in Schnitt langs der Linie A - A in Figur 1a dargestellte 
Platte 1 besitzt an beiden Seiten einen erhdhten 
umlauf enden Rand 2, der zur Plattenaitte hin abgeschragt 
ist. Auf einer Plattenseite ist in diesen umlauf enden 
Rand die Dichtung 3 eingelassen. Der obere Plattenrand 
25 ist von den Bohrungen 4 und 5 durchbohrt. Von der Bohrung 
4 verlauft der offene Kanal 6 im Plattenrand nach unten, 
und von der Bohrung 5 verlauft der offene Kanal 7 im 
Plattenrand nach unten. Die Platte besitzt an beiden 
Seiten Auflagen 8 # mit denen sie auf den Zugstangen oder 
30 Holmen der Presse verschiebbar ist 



Die Platte 1 ist, wie aus Figur 1b ersirhtlich, von einem 
maanderf ormig verlauf enden Kanal 9 durc>zogen, der in 
eine Zuleitung 10 und eine Ableitung 11 fur das Varmeaus- 
tauschmedium mundet. Bei der in Figur 1*3 dargestelten 
Ausfuhrungsform besitzt der Kanal 9 einfn runden Aus- 
schnitt und ist in die Platte 1 eingegcssen. 
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1 

Die in der Figur 1c in der Aufsicht und in dex Figur 1d 
in Schnitt langs der Linie A - A in Figur 1c dargestellte 
Platte 1a besitzt keinen erhohten umlaufenden Rand Der 

5 obere Plattenrand ist von den Bohrungen 4 und 5 durch- 
bohrt. Die Platte besitzt an beiden Seiten Auflagen 8, 
mit denen sie auf den £ugstangen oder Holmen der Presse 
verschiebbar ist. Die Platte 1a ist wie die Platte 1, 
ebenfalls von einem maanderf orming verlaufenden Kanal 9 

10 durchzogen, der in eine Zuleitung 10 und eine Ableitung 
11 fur das Warmeaustauschmedium mundet. Bei der in Figur 
1c dargestelten Ausf iihrungsf orra besitzt der Kanal 9 einen 
runden Querschnitt und ist in die Platte 1a eingegossen. 

15 In Figur 1e ist ein Rahraen 1b in der Aufsicht und in 
Figur 1f im Schnitt langs der Linie A - A in Figur 1e 
dargestellt. Der obere Rand des Rahmens ist von den Boh- 
rungen 4 und 5 durchbohrt. Von der Bohrung 4 verlauft der 
offene Kanal 6 in der Rahmenf lache nach unten, und von 

20 der Bohrung 5 verlauft der offene Kanal 7 in der Rahmen- 
f lache nach unten. Der Rahmen 1b besitzt auf beiden Sei- 
ten je eine umlaufende, in den Rahmen eingelassene Dich- 
tung 3. Der obere Rand des Rahmens ist von den Bohrungen 
4 und 5 durchbohrt. Die an den beiden Seiten des Rahmens 

25 angebrachten Auflagen, zum Verschieben des Rahmens auf 
den Holmen oder Zugstangen der Presse sind wieder mit 8 
bezif fert. 



In Figur 2 sind sechs der in den Figuren 1a und 1b 
30 dargestellten Platten 1 zusammen mit einer Kopfplatte 15 
und einer Fuflplatte 16 in Form eines zusammengepreBten 
Pakets zwischen dem ortsfesten FuBteil 17 und dem 
beweglichen Querhaupt 18 einer Presse angeordnet. Die 
Kopfplatte 15 und die Fuflplatte 16 sind nur auf ihren dem 
35 Plattenpaket zugewandten Seiten wie die iibrigen Platten 1 
mit erhohten Randern 2 ausgebildet. Auf ihren anderen 
Seiten sind sie eben. In Figur 2 besitzen die Kopf- und 
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FuBplatte 15 und 16 je einen Warmekanal 9. In manchen 
Fallen eriibrigt sich jedoch eine Beheizung oder Kuhlung 
der Kopf- und FuBplatte 15 und 16. In dem 
zusammengepreflten Paket werden zwischen den Platten 1 f 
bzw. 15 und 16 f Reaktionskammern 20 gebildet, die uber 
den von den Bohrungen 4 gebildeten Sammelkanal 
(4-4) und den davon abzweigenden Kanalen 6 mit 
flussiger Phase befiillt werden. Der Sammelkanal (4 - 4) 
miindet in den Anschlufl 21 im Querhaupt 18. Wie aus der 
Figur 2 ersichtlich ist, besitzt die Kopfplatte 15 
ebenfalls eine Bohrung 4 und einen davon abzweigenden 
Kanal 6, wahrend die FuBplatte 16 keine derartige 
Ausgestaltung besitzt. 

Die Platten 1 und die Kopfplatte 15 besitzen Bohrungen 5 
mit davon abzweigenden, in den Trennflachen der Kammern 
verlaufenden Kanalen 7, die in Figur 2 jedoch nicht 
sichtbar sind, und die zur Entluftung der Kammern 20 
dienen. Durch die Bohrungen 5 wird bei zusammengepreflten 
Plattenpaket ein Sammelkanal 5-5 gebildet. 

In Figur 2a sind sieben der in an Figur en 1c und 1d dar- 
gestellten Platten 1a zuammen mit einer FuBplatte 16a 
und sieben der in den Figuren 1e und 1f dargestellten 
Rahmen 16 in Form eines zusammengepreflten Pakets zwischen 
dem ortsfesten FuBteil 17 und dem bewegliche Querhaupt 18 
einer Presse angeordnet. Die FuBplatte 16a besitzt keine 
Bohrung 4. In den zusammengepreflten Paket werden zwischen 
den Platten 1a und den Rahmen Reaktionskammern 20 gebil- 
det, die uber den von den Bohrungen 4 gebildeten Sammel- 
kanal (4-4) und den davon abzweigenden Kanalen 6 mit 
flussiger Phase befiillt werden. Der Sammelkanal (4-4) 
mundet in den AnschluB 21 im Querhaupt 18. 

Sofern nichts anderes angegeben, wird bei den folgenden 
Erlauterungen auf die bevorzugte Ausf iihrungsf orm der 
Platten mit umlaufenden erhohten Randern Bezug genommen. 



10 
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Die Ausfiihrungen gelten jedoch fiir ebene Platten nit 
dazwischen gelegten Rahmen sinngemafi. 

0m die Platten mittels eines fliissigen oder gasfornigen 
Warmeaustauschmediums zu kiihlen Oder zu heizen, konnen 
sie auch hohl oder von mehreren Kanalen durchzogern 
ausgef uhrt werden. Der oder die Kanale konnen nicht nur 
einen runden, sondern auch einen quadratischen oder einer 
anderen beliebigen Querschnitt besitzen. Eine Platte 1 
mit einen Kanal 9 kann z.B. auch aus zwei entsprechend 
gefornten Half ten zusammengesetzt , z.B. zusammenge- 
schweifit oder zusammengeklebt, sein, wie dies in Figur 3 
angedeutet ist. 

15 In den Figur en 4a und 4b sind vorteilhafte Ausfiihrungen 
der Bohrungen 4 in der Platte 1 bzw. 15 dargestellt, die 
darin bestehen, dafi die Bohrung 4 konisch wie in Figur 4a 
oder doppelkonisch wie in Figur 4b ausgefiihrt ist, wobei 
der groBere Durchmesser in der Ebene des Kanals € liegt, 

20 so dafi der Sammel kanal 4 - 4 im Bereich jeder Verbindung 
6 zu der Verbindung 6 hin geneigt ist. Dadurch wird 
erreicht, dafi die durch den Sammelkanal 4-4 geleitete 
fliissige Phase vollstandig durch die Verbindungen 6 in 
die Reaktionskamnern 20 ablauf en kann und in Sammelkanal 

25 4-4 keine fliissige Phase zuriickbleibt . Dies kann auch 
durch eine entsprechend andere, z.B. ballige, konkave 
oder konvexe Aus fiih rung der Bohrung 4 in jeder Platte 
bewirkt werden. Die Achse der Bohrungen 4 verlauft 
normalerweise senkrecht zu den Platten* Auch durch eine 

30 geringe Abweichung der Achse von der senkrecht zur Plat- 
tenflache verlaufenden Achse kann erreicht werden, dafi 
sich die Bohrung 4 in einer Platte zu der Verbindung 6 
hin neigt und ein vollstandiges Leerlaufen des von den 
Bohrungen 4 gebildeten Sammelkanals 4-4 erreicht wird. 

35 



Die Reaktionskanmern 20 brauchen in bezug auf die 
Beriihrungsf lache zweier Platten keinen symraetrischen 
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Querschnitt zu besitzen. Durch die in den Figuren 5a bis 
5c dargestellte asymmetrische Ausgestaltung des erhohten 
Randes 2 werden zwischen je zwei Platten 1 Reaktions- 
kammern 20 mit asymmetrischem Querschnitt gebildet. Diese 
asymmetrische Querschnittsausbildung der Kammern bringt 
bei der Entnahme von manchen gel- oder gallertf ormigen 
Phasen Vorteile, weil sich z.B. eine Gelplatte 25 zuerst 
von den abgeschragten Kanten lost, Deshalb lost sich eine 
als feste Phase gebildete Gelplatte 25 bei der in den 
Figuren 5a bis c dargestellten asymmetrischen Kammeraus- 
bildung beim ttffnen des Plattenpakets zunachst im oberen 
Bereich der rechten Platte 1 und gleichzeitig im unteren 
Bereich der linken Platte 1 von den Wanden der beiden 
Platten 1 und verformt sich dadurch, wie in Figur 5b dar- 
gestellt, S-formig. Beim weiteren Auseinanderschieben der 
Platten 1 lost sich dann die Gelplatte 25 auch in ihrem 
oberen Teil von der Kammerwand und fallt dann durch ihr 
Eigengewicht nach unten aus der geoffneten Vorrichtung 
heraus, wobei sie sich auch in ihrem unteren Teil von der 
Kammerwand ablost, vgl. Figur 5c, 

In den Figuren 6a, und 6b sind Teilschnitte durch zwei 
aneinandergepreflte Platten 1 dargestellt, die von mehre- 
ren senkrechten Kanalen 9 durchzogen sind und bei denen 
die einer Kammerseite zugewandte Seite als wolbbare Mem- 
bran 26 ausgebildet ist. Die senkrechten Kanale 9 ver- 
binden die im oberen und unteren Rand der Platten 1 ange- 
ordneten, senkrecht zur Zeichenebene der Figuren 6a und 
6b verlaufenden Verteilungskanale 27a und 28a bzw. 27b 
und 28b miteinander. Die beiden unteren, im Rand einer 
Platte liegenden Verteilungskanale 28a und 28b miinden 
ihrerseits in einen gemeinsamen (nicht dargestellten) 
EinlaB fur das Warmeaustauschmedium, und die beiden im 
oberen Rand einer Platte liegenden Verteilungskanale 27a 
und 27b miinden ihrerseits in einen gemeinsamen (nicht 
dargestellten) AuslaO fur das Warmeaustauschmedium. In 
der Mitte einer wolbbaren Membran 26 ist eine Distanznop- 
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1 pe 29 vorhanden, deren Hohe so gewahlt wird, daO eine zu 
starke Wolbung dez Membran 26 verhindert wird. 

Die wolbbaren Membranen 26 konnen z,B. von einer ca. 1 
5 bis 5 mm dicken Kunststof fplatte gebildet werden, die an 
ihren Randern mit der Platte 1 verschweiOt, verklebt oder 
auf sonstige Weise fest verbunden ist. Durch die in den 
Figuren 6a und 6b nicht- dargestellten Zuleitungen wird 
den Platten ein gasfdrmiges, normal er weise aber fliissiges 
10 Warmeaustauschmedium zugefiihrt und in die Verteilungs- 
kanale 28a und 28b geleitet. Von dort stromt das Warme- 
austauschmedium durch die senkrechten Kanale 9 nach oben, 
die in die Verteilungskanale 27a und 27b miinden. Aus den 
Verteilungskanalen 27a und 27b wird das Warmeaustauschme- 
15 dium nach auflen abgeleitet. 

Der Druck des fliissigen Warmeaustauschmediums wird vor 
der Befttllung der Reaktionskammern 20 mit der fliissigen 
Phase, die in eine feste Phase umgewandelt werden soil, 

20 geringfugig erhoht, beispielsweise urn 0,1 bis 0,3 bar, 

wodurch sich die Membranen 26 in die Reaktionskammern 20 
hineinwfilben, wie dies in Figur 6a schematisch in etwas 
ubertriebenem MaBe dargestellt ist. Bei auf rechterhalte- 
nem Druck des Warmeaustauschmediums, d.h. bei gewolbten 

25 Membranen 26, werden nun die Reaktionskammern 20 iiber den 
Sammelkanal 4-4 und die Verbindungen 6 mit fliissiger 
Phase 30 befiillt, wie dies in Figur 6a schematisch 
dargestellt ist. Die in den Reaktionskammern 20 vor- 
handene gasformige Phase entweicht wahrend des Befiil- 

30 lungsvorgangs durch die in den Figuren 6a und 6b nicht 

sichtbaren Verbindungen 7 und den ebenfalls nicht sicht- 
baren Sammelkanal 5-5 nach auflen. Nachdem die Reak- 
tionskammern 20 bei gewolbten Membranen 26 mit der 
fliissigen Phase 30 befiillt worden sind, wird der Druck 

35 des Warmeaustauschmediums wieder auf Normaldruck ernied- 
rigt und/oder der Druck auf der Kammerseite der Vorrich- 
tung iiber den Druck auf der Warmetauscherseite erhoht. 
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1 Dies kann z.B. durch Aufpressen eines Inertgases, wie 

Stickstoff , auf die fliissige Phase 30 erfolgen, wodurch 
die Wolbungen der Membranen 26 wieder verschwinden und 
die Membranen 26 fest an die Kanale 9 angepreflt werden, 

5 vgl. Figur 6b. Damit ist eine Vergroflerung des Volumens 
der Reakticnskamaern ?0 verbunden, wodurch nach dem Ab- 
schalten der Zufuhr der flussigen Phase 30 iiber den Sam- 
melkanal 4-4 erreicht wird, dafl die noch im Sammelkanal 
4-4 und in den Verbindungen 6 vorhandene fliissige Phase 

10 in die Kammern 20 flieflt und im Sammelkanal 4-4 und den 
Verbindungskanalen 6 keine fliissige Phase zuriickbleibt . 

Die Figur 6c zeigt den Schnitt durch die in Figur 6b dar- 
gestellte Platte langs der Linie B - B. In der Platte 
15 sind zu beiden Seiten jeweils neun senkrecht verlaufende - 
Kanale 9 vorhanden, die den Kammer seiten zu von den 
wolbbaren Membranen 26 abgedeckt werden. 

Figur 7 zeigt eine besondere Ausfiihrung einer FuBplatte 

20 mit eingebautem Temperaturfuhler im Schnitt. Diese'Fufl- 

platte 16b besitzt wieder den erhohten umlaufenden Rand 2 
auf der dem Plattenpaket zugewandten Seite. Der vom er- 
hohten umlaufenden Rand 2 umschlossene Teil der Platte, 
der beim Zusammenpressen im Plattenpaket mit einer ande- 

25 ren, entsprechend ausgebildeten Platte 1 die Halfte einer 
Reaktionskammer 20 bilden wurde r ist mit einem Isolier- 
material 31, z.B. geschaumtem Polystyrol, ausgefullt und 
von der Membran 32 abgedeckt. Eine Distanznoppe 33 
verhindert ein Durchwolben der Membran 32. In der Membran 

30 32 ist von der Plattenseite her ein Temperaturfuhler 34 
angeordnet, dessen Anschluflleitungen 35 nach auOen ge- 
fiihrt sind. Mit Hilfe einer derartigen Anordnung kann dei 
Temperaturverlauf wahrend der Phasenumwandlung in der 
Kammer gemessen und gegebenenf alls durch Anderung der 

35 Temperaturen und/oder der Stromungsgeschwindigkeiten des 
Warmeaustauschmediums beeinfluflt werden. 
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In Figur 7 ist links angrenzend an die FuBplatte 16b noch 
ein Teil einer Platte 1 dargestellt. 

Die in Figur 8 schematisch dargestellte Anlage ist ins- 
besondere zur Durchfiihrung eines Polymerisations- bzw. 
Co-Polymerisationsverf ahrens , bei dem ein gel- oder 
gaiiertf ormiges , gegebenenf alls klebriges , Frcdukt cnt- 
steht, unter Verwendung_ einer erf indungsgemaflen Vorrich- 
tung geeignet. (Sofern bei der nachf olgenden Erlauterung 
der Figur 8 Bezugszif f ern erwahnt werden, die in der 
Figur 8 aus Platzgriinden nicht dargestellt sind, betref- 
fen diese Bezugszif fern Sachverhalte , die in den vorher- 
gehenden Figuren bereits im einzelnen erlautert worden 
sind) . 

Die Presse besteht aus dem ortsfesten Fuflteil 17, dem 
ortsfesten Kopfteil 35, dem beweglichen Querhaupt 18, das 
vom Stempel 36 der (nicht dargestellten) Pressenhydraulik 
bewegt wird. Zwischen Querhaupt 18 und Kopfteil 17 sind 
die Kopfplatte 15, die FuBplatte 16b und dazwischen* zwei 
Platten 1 angeordnet. (In der praktischen Ausfiihrung sind 
zwischen Kopfplatte und FuBplatte in der Regel nicht nur 
zwei Platten 1 , sondern eine groBere Anzahl von identisch 
ausgebildeten Platten 1 angeordnet. ) Die Ausf iihrung der 
Platten 1 entspricht der in den Figuren 6a bis 6c darge- 
stellten Ausfiihrung. Wie aus der Figur 8 ersichtlich, ist 
der hier mit 4 bezeichnete Sammelkanal durch das Fuflteil 
17 der Presse nach aufien gefiihrt und der hier mit 5 be- 
zeichnete Sammelkanal durch das Querhaupt 18 der Presse 
nach auBen gefiihrt. Es ware z.B. aber auch moglich, beide 
Kanale uber die Kopfplatte oder die FuBplatte nach auBen 
zu fiihren. 

Die Platten 1 und die Kopfplatte 15 sind, wie dies in den 
Figuren 6a bis 6c im einzelnen fur die Platten 1 darge- 
stellt ist, von Kanalen 9 durchzogen. 
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Die von Kanalen 9 durchzogenen Flatten 1 und 15 besitzen 
fiir die Zufiihrung des Warmeaustauschraediumo die Anschlus- 
se 10 und fiir dessen Abfiihrung die Anschliisse 11, die an 
die Leitungen 42 und 43 angeschlossen sind. 

Die Anlage enthalt ferner den statischen Mischbehalter 
44, den Vorratsbehalter 45, die Leitungen 46 bis 56, die 
Pumpen 57 und 69, den Kugelhahn 58 und die Ventile 59 bis 
68. 

Zunachst wird die Produktseite der Anlage bei geschlos- 
senen Ventilen 63, 64, 65, 67 und geoffneten Ventilen 66 
und 68 iiber die Leitungen 48 und 56 evakuiert, wobei das 
Vakuum an die Leitung 56 angelegt wird, Gleichzeitig wird 
die Warmetragerseite der Anlage bei geschlossenen Venti- 
len 59, 61, 62, bei geoffneten Ventil 60 iiber die An- 
schliisse 11 und die Leitungen 42 und 53 evakuiert, wobei 
das Vakuum an die Leitung 53 angelegt wird. Dann wird das 
Ventil 60 geschlossen und iiber die Leitung 43 bei geoff- 
neten Ventilen 61 und 62 von der Pumpe 57 Warmeaustausch- 
fliissigkeit zugefiihrt und iiber die Anschliisse 10 den Ver- 
teilungskanalen der Platten 1 und 15 zugefiihrt, die in 
der Figur 6a mit 28a und 28b beziffert sind. Von diesen 
Verteilungskanalen aus wird die Warmeaustauschf liissigkeit 
auf die in den Figuren 6a bis 6c mit 9 bezif f erten Kanale 
9 verteilt, in denen sie hach oben stromt und sich in den 
Verteilungskanalen 27a und 27b sammelt, und von dort iiber 
die Anschliisse 11 und die Leitung 42 zu dem (nicht darge- 
stellten Kiihl- oder Heizaggregat) zuriickgef iihrt wird. 
Nach der Temperierung wird das Warmeaustauschmedium von 
neuem von der Pumpe 57 umgewalzt. 

Auf der Produktseite wird das Ventil 68 geschlossen und 
die Produktseite iiber die Leitungen 50 und 4 6 bei geoff- 
neten Ventilen 67 und 63 mit Inertgas, z.B. Stickstoff, 
befiillt, das iiber die Leitungen 50 und 55 zugefiihrt wird. 
Dann wird bei geschlossenen Kugelhahn 58 und geoffneten 
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Ventilen 64 und 65 Monomerenlosung iiber die Leitung 51 in 
das Ansatzgefafl 44 gegeben, dessen Volumen z.B. 2 bis 
10 \, vorzugsweise 3 bis 5 \, kleiner ist als das Gesamt 
volumen aller Reaktionskammern 20. Dann wird der Druck 
auf der Warmetragerseite urn z.B. 0,1 bis 0,3 bar erhoht, 
so dafl sich die wolbbaren Membranen 26 der Platten nach 
innen in die Kammern 20 woiben. Dann wird der Kugelhahn 
58 geoffnet und die Monomerenlosung, welche die fliissige 
Phase darstellt, iiber die Leitung 46 und den Sammelkanal 
4 und die von diesem Sammelkanal abzweigenden Verbin- 
dungen 6 in die Reaktionskammern 20 geleitet. Dabei wird 
gleichzeitig aus dero Vorratsgef afi 45 von der Dosierpumpe 
69 Katalysatorlosung iiber die Leitung 47 in die in der 
Leitung 46 flieflende Monomerenlosung zudosiert f entspre- 
chend dem Durchsatz der Monomerenlosung durch die Leitung 
46. 

Nachdem der Ansatzbehalter 44 leergelaufen ist, wird der 
Druck auf der Produktseite des Polymerisationsapparates 
durch Erhohung des Druckes des Inertgases so weit gestei- 
gert, bis er iiber dem des Warmetragers liegt. Hierdurch 
wird die Wolbung der Membranen riickgangig gemacht, so dafl 
sich das Volumen der Reaktionskammern 20 gegeniiber dem 
vorherigen Zustand vergroOert und die bis dahin ganz Oder 
teilweise mit Monomerenlosung gefiillten Zu- und Entliif- 
tungsleitungen bzw. -kanale in den Platten leerlaufen. 

Die Temperatur der Warmetragerf liissigkeit wird entspre- 
chend dem Stand der Polymerisation so eingestellt, daft 
sich der gewiinschte Temperaturverlauf im Produkt ergibt. 

Nach AbschluB der Polymerisation wird der Druck auf der 
Produkt- und Warmetauscherseite auf Normaldruck ernie- 
drigt, die Zufuhr von Inertgas abgeschaltet , die Produkt- 
seite beliiftet und anschlieOend die Presse geoffnet und 
die Plattenhalf ten nacheinander auseinander gedriickt, so 
daO die Gelplatten entnommen werden konnen. 
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Die Leitung 51 mit dem Ventil 64 dient auch zur Zufuhr . 
von Spiilf lUssigkeit in dem Mischbehalter 44, aus dem sie 
iiber den Kugelhahn 58 und die Leitung 52 abgeleitet wird. 

Die erf indungsgemafle Vorxichtung ist vorzugsweise zur 
Durchfuhrung solcher Polymerisationsverfahren geeignet, 
bei denen durch Homo-, Co- oder Mischpolymerisation 
halbfeste, gel- oder gallertartige, gegebenenfalls auch 
klebrige r in der Regel wasserlosliche Produkte entstehen. 
Einige Monomere, aus denen derartige Produkte hergestellt 
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1 werden konnen, sind in der Einleitung beispielsweise . 

angegeben. Polymerisationen, die in der erf indungsgemSQen 
Vorrichtung besonders vorteilhaft durchgef tihrt werden 
ktinnen, sind z.B. beschrieben in: 

5 DE-A-30 27 422, DE-A-29 31 707, DE-A-28 07 709, 
DE-A-25 02 012 # DE-B-24 44 108, DE-C-11 01 760, 
US-C-39 53 342, US-C-37 68 565, US-C-39 07 927, 
US-C-39 26 718, US-C-39- 48 783, US-C-39 29 741. 

10 In der erf indungsgemaflen Vorrichtung konnen beispiels- 
weise die hochmolekularen, wasserldslichen Copolymerisat- 
gele der DE-A-30 27 422 hergestellt werden, die in stati- 
stischer Verteilung zu 5 bis 60 Gew.\ aus Resten der For- 
mel I 

15 

-CH 2 -CH-Y-S0 3 "X + (I) 
2 bis 40 Gew.\ aus Resten der Formel II 
20 -CH 2 -CH-N(R 1 )-CO-R 2 (II) • * 

und 38 bis 93 Gew.\ aus Resten der Formel III 



-CH 2 -CH-C0NH 2 (III) 

25 

1 5 

bestehen, wobei R und R* gleich oder verschieden sind 
und Wasserstoff, Methyl, Ethyl oder gegebenenf alls zusam- 
men auch Trimethylen, Y den Rest -C0-NH-C(CH 3 ) 2 ~ oder 
eine direkte Bindung und X + ein Ration bedeuten. Diese 
30 Produkte konnen auch in Form ihrer Partialhydrolysate 
vorliegen. 



Zur Herstellung von je 100 Gewichtsteilen des Copolymeri- 
sats werden 5 bis 60 Gewichtsteile 2-Acrylamido-2-me- 
thyl-propansulf onsaure der Formel la 



CH 2 =CH-CO-NH-C(CH 3 ) 2 -CH 2 -S0 3 H (la) 
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und/oder Vinylsulf onsaure der Formel lb 
CH 2 =CH-S0 3 H (lb) 

in Wasser gelost, durch Zusatz einer Base wird die Sulfo- 
saure neutralisiert, danach werden 2 bis 40 Gewichtsteile 
eines Vinylacylamids der Formel Ila 

CH 2 =CH-N(R 1 ) -CO-R 2 (Ila) 

und 38 bis 93 Gewichtsteile Acrylamid zugefugt, die Copo- 
lymerisation in an sich bekannter Weise eingeleitet, und 
die Polymerisation bei 0 bis 130°C, vorzugsweise zwischen 
10 und 100°C, bei Normaldruck oder erhohtem Druck, gege- ■ 
benenfalls unter Schutzgasatmosphare in einer erfindungs- 
gemaflen Vorrichtung durchgef iihrt . 

Zur Auslosung der Polymerisation konnen energiereiche 

elektromagnetische Strahlen oder die iiblichen chemischen 

Polymerisationsinitiatoren herangezogen werden, z.B. 

organische Peroxide, wie Benzoylperoxid, tert .Butyl-hy- 

droperoxid, Methylethyl-keton-peroxid, Cumol-hydroper- 

oxid, Azoverbindungen , wie Azo-di-iso-butyro-nitril, so- 

wie anorganische Peroxyverbindungen, wie (NH.) o S-0 Q oder 

4 2 2 8 

K 2 S 2°8 oder H 2°2 ^egebenenfalls in Kombination mit Reduk- 
tionsmitteln, wie Natriumhydrogensulf it , oder Redoxsy- 
steme, welche als reduzierende Komponente eine aliphati- 
sche und aromatische Sulf insaure, wie Benzolsulf insaure 
und Toluolsulf insaure, oder Derivate dieser Sauren ent- 
halten, wie z.B. Mannichaddukte aus Sulf insaure, Aldehy- 
den und Aminoverbindungen, wie sie in der deutschen Pa- 
tentschrift 1 301 566 beschrieben sind. Pro 100g Gesamt- 
monomeren werden in der Regel 0,03 bis 2g des Polymeri- 
sationsinitiators eingesetzt . 
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1 Wahrend der Polymerisation kann auch eine gleichzeitige 
partielle Verseifung durchgefiihrt werden, wozu der Mono- 
merenlosung eine geeignete wasserlosliche Base, wie z.B. 
KOH oder NaOH , zugesetzt wird. Auch konnen der Mononeren- 

5 losung weitere vorteilhafte Zusatze, wie z.B. Salze der 
Borsaure, zugesetzt sein. 

Durch mehrstiindiges Nachheizen der Polymerisatgele in der 
geschlossenen erf indungsgemaOen Vorrichtung im Tempera- 
10 turbereich von 50 bis 130°C, vorzugsweise 70 bis 100°C, 
konnen die Qualitatseigenschaf ten der Polymerisatgele 
noch verbessert werden. 



Mit Hilfe der erf indungsgemaflen Vorrichtung kann die bei 
15 einer Polymerisation auftretende Reaktionswarme so 

gleichmaflig und wirkungsvoll abgefuhrt werden, daB es 
normalerweise moglich ist, wesentlich konzentriertere 
Monomerenlosungen zu polymerisieren, als dies ohne Ver- 
wendung der erf indungsgemaOen Vorrichtung der Fall ist. 
20 Typisch sind z.B. Konzentrationszunahmen um 30 bis '50 
relative Prozent. 

Durch die gleichmaflige Warmeabfuhr in der erf indungsge- 
maOen Vorrichtung werden bei Polymerisatgelen oder -gal- 

25 lerten in der Regel hohere Molgewichte der Polymerisate 
erreicht, was im Hinblick auf die anwendungstechnischen 
Eigenschaften der Polymerisatgele, wie z.B. als 
Flockungs- oder Sedimentationsmittel r als Stromungsbe- 
schleuniger etc., erwiinscht ist, weil dadurch in der 

30 Regel eine bessere Wirkung erzielt wird. 

Beisoiel 1 

a) Herstellunq der Monomerlosuno : 

35 

in einem 10-1-Glasbehalter , ausgestattet mit Planschliff- 
deckel, Riihrer, Thermometer, Gaseinleitungsrohr und 
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1 Bodenauslaufventil werden 2772g 25\ige Natriumvinyl- 

sulfonat-Loaung und 2500g entionisiertcs Wasser vorge- 
legt. Unter Riihren werden in diese Losung 1501 , 5g Acryl- 
amid und 115,5g N-vinyi-N-methylacsta»id sc*ie 40g einer 

5 10\igen Dibutylammoniumchlorid-LSsung nacheinander einge- 
tragen. In diese Losung wird unter weiterem Riihren 20 
Minuten Stickstoff eingeleitet. Danach setzt man 1,5g 
Ammoniumperoxodisulf at *owie 1 , 5g Natriumhydrogensulf it 
- gelost in jeweils 35g entionosiertem Wasser - zu und 

10 laflt weitere 3 Minuten unter Einleiten von Stickstoff 

riihren. Die Losung weist hierbei eine Temperatur von 20°C 
auf ; die Konzentration der Summe der Vinylmonomeren be- 
tragt ca. 33\, bezogen auf den Gesamtansatz . 

15 b) Polymerisation; 

Ein - wie zuvor ausfuhrlich beschriebener -Polymeri- 
sationsapparat nach dem Kammerprinzip, bestehend aus 3 
Vollkammern mit den Abmessungen 272 x 272 x 30mm sowie 
einer Halbkammer zur Temperaturmessung mit den 

20 Abmessungen 272 x 272 x 1,5mm, wird durch .2-maliges 
Evakuieren der Reaktionskammer und anschlieflendem 
Einleiten von Stickstoff bis zum Atmospharendruck fttr die 
Aufnahme der Monomer-Losung vorbereitet. Durch Anlegen 
eines leichten Oberdrucks (ca. 0,3 bar) auf der Kiihlwas- 

25 serseite wird das Voluraen der Reaktionskammer infolge der 
Membranwolbung geringfiigig verkleinert. Sodann laflt man 
die Monomer-Losung iiber eine Schlauchverbindung zum Be- 
fiillkanal des Polymerisationsapparates aus dem 10-1-Glas- 
behalter in den Polymerisationsapparat flieOen, wobei der 

30 aus den Reaktionskammern verdrangte Stickstoff iiber den 
Entliif tungskanal und eine Schlauchleitung in den 
10-1-Kolben geleitet wird. Danach gibt man auf die 
Reaktionskammer einen leichten Stickstoff iiberdruck (ca. 
0,5 bar), wodurch infolge des Zuriickdriickens der 

35 Membranwande das maximale Volumen der Reaktionskammer und 
damit eine vollstandige Entleerung der Zuf uhrungsleitung 
erreicht wird. Nach einer Induktionszeit von ca. 
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1 30 Minuten setzt die Polymerisation ein, was an einem 
leichten Temperaturanstieg zu erkennen ist. Durch ent- 
sprechende Wahl von Kiihlwassertemperatur und -durchsatz 
wiru die Re&kticr.stemperatur zwischen 20 und 30° C gehal- 

5 ten. Nach ca. 120 Minuten ist die Polymerisation beendet. 
Der Polymerisationsapparat wird geSffnet; in den Reak- 
tionskammern resultieren Gelplatten, die sich leicht aus 
dem Apparat entnehmen 1-assen . 

10 Die Viskositat einer 0,2\igen (bezogen auf das 

Polymer isat) waflrigen Losung mit einem Salzgehalt von 
130g NaCl und 10g CaCl^ pro Liter, die in einem 
Brockfield-Viskosimeter bei einer Temperatur von 20°C und 
einem Schergefalle von D = 7,35 gemessen wird, betragt 

15 8 , 7 mPa . s . 

VercTleichgbejLffPiel 1 

a) Die Herstellung der Monomer 16 sung erfolgt wie im 
20 Beispiel 1, jedoch werden zusatzlich zu den 2506g 

weitere 2271 g entionisiertes Wasser zugestetzt, so 
dafi die Konzentration der Summe der Vinylmonomeren, 
bezogen auf den Gesamtansatz, ca. 25 \ betragt. 

25 b) Die Monomerlosung wird im 10-1-Gefafl belassen, die 
Stickstof f einleitung beendet und der Riihrer 
hochgezogen. Nach einer Induktionszeit von ca. 30 
Minuten setzt die Polymerisation ein, wobei die 
Temperatur von 20°c auf ca. 85°C ansteigt und die 

30 Losung in ein Gel ubergeht. 

Die Viskositat einer 0,2%igen (bezogen auf das 
Polymerisat) waflrigen Losung mit einem Salzgehalt von 
130g NaCl und 10g CaClj pro Liter, die in einem 
35 Brookf ield-Viskosimeter bei einer Temperatur von 20°C 

und einem Schergefalle von D = 7,3 s" 1 gemessen wird, 
betragt 3 , 8 mPa . s . 



Patentansnruche 
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1 . Vorrichtung zur Oberf iihrung einer fliissigen in eine 
feste, vorzugsweise eine halbfeste, gel- Oder gallertfor- 
mige Phase, wobei in einer Presse eine Mehrzahl von fla- 
chen, beheiz- bzw. kiihibaren, zusammenschiebbaren und 
auseinanderschiebbaren Reaktionskammern angeordnet ist, 
gekennzeichnet durch einen im Rand der zusammengeschobe- 
nen Reaktionskammern angeordneten Sammelkanal fiir die in 
die Reaktionskammern einzuf uhrende fliissige Phase, von 
dem zu jeder Reaktionskammer eine in die Reaktionskammer 
miindende Verbindung abzweigt. 

2. Vorrichtung nach Anspruch 1, gekennzeichnet durch 
einen im Rand der zusammengeschobenen Reaktionskammern 
angeordneten Sammelkanal fiir die aus den Reaktionskammern 
abzuf uhrende gasformige Phase, von dem zu jeder Reak- 
tionskammer eine in die Reaktionskammer miindende Verbin- 
dung abzweigt. 

3. Vorrichtung nach Anspruch 1 und/oder 2, dadurch ge- 
kennzeichnet, dafl die Reaktionskammern von heiz- und/oder 
kiihibaren Platten mit erhohten umlaut enden Rand gebildet 
werden. 

4. Vorrichtung nach einem Oder mehreren der Anspriiche 1 
bis 3, dadurch gekennzeichnet, dafl die Wande der Reak- 
tionskammern als wolbbare Membranen ausgebildet sind. 

5. Vorrichtung nach Anspruch 4, dadurch gekennzeichnet, 
dafl die wolbbare Membran mindestens eine Distanznocke 
besitzt. 
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1 6. Vorrichtung nach einem Oder nehreren dex Anspriiche 1 
bis 5, dadurch gekennzeichnet , dafl die quex zur Platten- 
flache verlaufende Bohrung zu der Verbindung hin geneigt 
ausgefUhrt ist. 



35 
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